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@) COMPOSITION COSMETIQUE AQUEUSE SANS CONSERVATEUR CONTENANT UN COWIPOSE DIOL EN C3- 
C4 EN ASSOCIATION AVEC UN AGENT SEQUESTRANT. 

Cette invention concerne une composition cosmeti- 
que aqueuse sans conservateur contenant: 

- de 0, 5 S 1 5 % en poids d'un agent hydratant choisi par- 
mi les diols en C3- C4, et 

- de 0, 01 a 0, 5 % en polds d'un agent s6questrant. 
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La pr6sente invention conceme une composition cosmetique 
aqueuse sans conservateur contenant un compost diol en C3-C4 en association 
avec un agent s^questrant. 

Classiquement, ies compositions cosmetiques sont preserv6es des 
contaminations microbiologiques dues aux d6veloppements de microorganismes 
introduits dans Ies compositions cosmetiques, soit au cours de leur fabrication, 
soir au cours de leur utilisation, par des matieres premieres qualifiees de 
"conservateurs" et qui font partle d'une liste positive (annexe IV de la Directive 
Europeenne 76/768/CEE modifiee d'aout 1 997). 

Cependant, si ces conservateurs permettent de resoudre Ies 
problemes de contamination, ils sont 6galement ^ Torigine d'autres probl^mes. lis 
sont en particulier susceptibles de provoquer des allergies, et d'etre responsables 
d'irritations de la peau et des yeux. 

Pour pallier aux inconvenients de ces conservateurs, ainsi que pour 
r6pondre ^ la demande des consommateurs pour des produits "naturels", des 
compositions cosmetiques dites "sans conservateur" ont ete developpees (J.J. 
Kabara et D.S. Orth, Preservative-free and self-preserving Cosmetics and Drugs, 
Marcel Dekker, 1 997). 

Dans le cas des compositions cosmetiques aqueuses, lesdites 

compositions cosmetiques "sans conservateur" pr^sentent en fait un systdme 

d'auto-conservation gr&ce aux propriet6s physico-chimiques de la formulation 

envisag6e. Ainsi, une activite de I'eau (aw) basse, un pH acide ou basique, ou 

des agents connus pour leurs proprietes antimicrobiennes, tels que des alcools. 

des tensioactifs. ou des composes d'ammonium quaternaire. pr6viennent ou 

empdchent le developpement de microorganismes dans lesdites compositions 
cosmetiques. 

Dans I'ensemble de la description ci-apres, on entend par 
rexpression "composition cosmetique sans conservateur" une composition 
cosmetique ne contenant aucune des matieres premi6res de la liste de I'annexe 
IV de la Directive Europeenne 76/788/CEE modifi6e d'aout 1 997. 

Les auteurs de la pr§sente invention ont d6couvert que rassodation 
d'un agent hydratant choisi parmi les diols en C3-C4 et d'un agent s6questrant 
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permet d'empfecher le d6veloppement de microorganismes dans les 
compositions cosmetiques aqueuses sans conservateur. 

La presents invention a done pour objet I'utilisation d'une 
association d'un agent liydratant choisi parmi les diols en C3-C4 et d'un agent 
sequestrant en quantity efficace, dans une composition cosmdtique aqueuse 
sans conservateur, pour emp&dier le d^veloppement des microorganismes dans 
ladite composition cosmetique. 

Plus particuli6rement. ledit agent hydratant peut §tre utilise a une 
teneur de 0,5 a 15 % en poids de la composition cosm6tique et ledit agent 
sequestrant peut etre utilise a une teneur de 0,01 ^ 0,5 % en poids de la 
composition cosmetique. 

La pr6sente invention a plus particulidrement pour objet une 
composition cosmetique aqueuse sans conservateur contenant : 

- de 0,5 a 15 % en poids d'un agent hydratant choisi parmi les diols 
en C3-C4 seuls ou en melange, et 

- de 0,01 k 0,5 % en poids d'un agent sequestrant. 

La teneur en ledit agent hydratant dans la composition cosmetique 
selon la pr6sente invention peut §tre de preference comprise entre 0,5 et 5 %, de 
preference encore entre 3 et 4.5 %. 

Ledit agent hydratant peut §tre notamment le propyleneglycol, le 
butyieneglycol ou le 2-m§thyl 1 , 3-propanediol (commercialise sous le nom de MP 
Diol® Glycol par Arco Chemical Compagny). 

Ledit agent hydratant choisi parmi les diols en C3-C4, peut §tre 
utilise seul ou en melange. De maniere pref6rentielle. ledit agent hydratant est le 
2-methyl 1, 3-propanediol, utilise seul ou en melange avec d'autres diols en C3- 
C4, tels que notamment le propyleneglycol. 

La teneur en ledit agent sequestrant peut 6tre de preference 
comprise entre 0, 1 et 0,4 % en poids. 

Ledit agent sequestrant peut etre notamment un sel d'EDTA, de 
preference de I'EDTA tetrasodique. 
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Ladite composition cosm6tique selon ( invention peut egalement 
contenir un agent emulsionnant 

La teneur en ledit agent Emulsionnant peut etre notamment 
comprise entre 0,1 et 5%, de pr6f6rence entre 0,3 at 1%. 
5 Ledit agent Emulsionnant peut §tre notamment un derive d'acide 

gras contenant de 6 ^ 1 4 atomes de carbone. 

Par « derive d'acide gras », on entend notamment les esters d'acide 
gras, tels que le monolaurate de glycerol, les sels de metaux alcalins. tels que le 
laurate de sodium, ou les sels d'amines. De maniere prEfErentlelle, ledit derivE 
10 d'acide gras choisi est le laurate de sodium. 

Une composition cosmetique preferee selon 1' invention est une 
emulsion contenant du 2-methyl 1,3-propanediol, de I'EDTA tetrasodique et du 
laurate de sodium. 

De maniere preferentielle, la teneur en EDTA tetrasodique est de 
0.1%, et le 2-methyl 1,3-propanediol et le laurate de sodium sont utilises dans un 
rapport 2-m6thyl 1,3-propanediol/laurate de sodium de 0,9/0,1. 

Une autre composition cosmetique prefEree selon I'invention est 
une emulsion contenant du 2-methyl 1,3-propanediol. de I'EDTA tetrasodique et 
du monolaurate de glycerol. De maniere preferentielle. la teneur en EDTA 
tetrasodique est de 0.1%, et le 2-methyl 1,3-propanediol et le monolaurate de 
glycerol sont utilises dans un rapport 2-methyl 1 .3-propanediol/monolaurate de 
glycerol de 0,9/0,1, 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans la limiter. 
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Exemole 1_: Efficacit6 d'une composition cosm6tique 

contenant du 2-m6thyl 1 ,3-propanediol en association avec de i'EDTA 
t^trasodique pour prdvenir les contaminations microbiologiques. 

5 A. Test pr^liminaire : 

a) Preparation de la formulation testee : 

Pour pouvoir analyser I'efficacit6 du 2-m6thyl 1,3-propanediol pour 
pr^venir le d6veloppement de microorganlsmes au sein d'une composition 
cosmetique contenant de I'EDTA tetrasodique, les auteurs de la presents 
10 invention ont utilise une formule de lait corporal telle que decrite dans le tableau I. 



Tableau I : 



PHASE 


MATIERE PREMIERE 


OUANTITE 




Tri^thanolamine 
Na4 EDTA 


4g 
0,125 g 


A 


Propyldneglycol 
AllantoKne 


25 g 
0,5 g 




Eau ddinin6ialisee 


215,825 g 




Alcool de lanollne 


1,5 g 


B 


Vaseiinc 

St^arate de glycerol 
Acide st^arique 
Alcool c^tylique 

Huile min^e 35 (Marcol(S> 82, 

Esso Chimie) 


8,5 g 
0,750 g 
17,5 g 
0,5 g 
34 g 


C 


Cyclom^thicone 


10 E 


D 


Eau 


150 g 


E 


Cait>opoi<S) 98 1 (BF Goodrich) 
Huile min^^e 35 (Marcel® 82, 
Esso Chimie) 
Eau d^min^ralisde 


0,5 g 
2g 

24,5 g 


G 


Tri^thanolamine 
Eau d^min^ralis^ 


0,6 g 
0.7 g 
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Les conditions op6ratoires pour la fabrication de ce lait corporel 
sont les sulvantes : 

- Preparer le gel de la phase E : 

Bien disperser le Carbopol® 981 dans I'huile minerale 35 ; 
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Agiter Teau froide (pH : 5) vivement mais sans vortex ; 
Introduire la dispersion huileuse de polymere. 
- Preparer l'6mulsion : 

Dans le melangeur, introduire les composants A, chauffer a BO'^C- 
5 85X en agitant par une turbine (RAYNERY) (1000 tours/minute), avec une 
plaque chauffante thermostat 5. 

Introduire successivement les composants de la phase B. Maintenir 
Temulsion d une temperature de 80*'C pendant 30 minutes, a une Vitesse de 
1 000 tours. 

10 Ajouter le silicone a 1 700 tours/minute. 

Introduire Teau froide a 1 000 tours/minute; 
A environ SO^'C, ajouter le gel. agiter avec une turbine vers 2 000 
tours/minute pendant 10 minutes. 

Puis, passer sur agitation a pale (HEIDOLPH) a 1 000 tours/minute 
15 a 35X. Rajouter la phase G. Arreter a 30^C. 

Le pH est mesure ^ temperature ambtante et si necessaire le milieu 
est acidifie au moyen d'acide chlorhydrique< 
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A cette formulation sont ajoutes 7 % de 2-methyl 1 .3-propanediol, 



b) Resultats : 



Linfluence du 2-methyl 1 ,3-propanediol a §t6 etudiee vis-a-vis 
d'une contamination par Aspergillus nigen La difference en log UFC/ml entre JO 
25 et J14 (UFC : Unite formatrice de colonie ) est de -2,9 pour une concentration en 
2-methyl 1 .3-propanediol de 7%. 



B, Etude de refflcacitd d'une composition contenant du 2- 
m^thyi 1, 3-propanediol et de TEDTA en association avec des agents 
suppi^mentaires: 

a) Preparation de la formulation testee : 

Pour pouvoir analyser refficacite du 2-methyl 1 .3-propanediol en 
association avec des agents supplementaires pour prevenir le d6veloppement de 
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microorganismes au sein d'une composition cosmetique, les auteurs de la 
presente invention ont utilises une formula de lait corporel telle que decrite dans 
le tableau II. 



5 Tableau 11 : 



Mati^re premiere 


Quantity 


Phase 




(en %) 




Alcool gras ethoxyle (Arlatone 985) 


4 


A 


Ester st§arylique de polyoxyethylene 21 (Brij 721) 


2 


A 


Heptamethylnonane (Arlamol HD) 


10 


A 


Sorbeth 30 (Atlas G2330) 


3 


B 




qsp 


B 


Melange cx>nservateur 


voir tableau 


C 




III 





10 Les conditions operatoires pour la fabrication de ce lait corporel 

sont les suivantes : 

Les deux phases A et B sont chauffees a TS'^C et melang§es ^ la 
turbine (1 200 tours/minute) pendant 20 minutes a une temperature superieure a 
60X. 

15 A 60*'C, la phase C est additionnee a Temulsion. La Vitesse 

d'agitation de 1 200 tours/minute est maintenue encore 5 minutes. 

Puis remulsion est transferee vers un melangeur ^ pale (500 
tours/minute) jusqu'au refroidissement, 

Le systeme est agite jusqu'a refroidissement au moyen d'une pale 4 
20 helices ^ 500 tours/minute. 

Les melanges conservateurs ont pour formula (tableau III), 
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Tableau IH : 



Reference 


MPDiol® 


EDTA 


Propylene 


Monolaurate de glycerol 


Laurate de sodium 


de la 


glycol % 


(Na4) 


glycol 


% 


% 


formule 




% 


% 






34 


4,5 


0.1 


0 


0,5 


0 


35 


4,5 


0.1 


0 


0 


0,5 


38 


2,50 


0,1 


2,50 


0 


0 


62 


2,50 


0 


2,50 


0 


0 


63 


4,50 


0 


0 


0,5 


0 
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b) R§sultats : 

Les r6sultats sont reportes dans le tableau IV ci-dessous. 
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L'analyse des resultats montre que les echantillons 34, 35, et 38 
contenant du 2-methyl 1,3-propanediol (MPDiol® glycol) et de TEDTA repondent 
aux normes de la Pharmacopee Franoaise pour rensemble des germes testes. 

En revanche les echantillons 62 et 63 ne contenant pas d'EDTA 
mais contenant du MPDiol"^ glycol ne repondent pas aux normes de la 
Pharmacopee Fran^aise. 
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REVENDICATIONS 

1. Composition cosmetique aqueuse sans conservateur 

contenant : 

- de 0,5 a 16 % en poids d'un agent hydratant choisi parmi les diols en C3- 
CassuIs ou en melange, et 

- de 0,01 ^ 0,5 % en poids d'un agent sequestrant. 

2. Composition cosmetique selon la revendication 1 contenant 
de 0,5 a 5 %, de preference de 3 a 4,5 %, en poids dudit agent hydratant. 

3. Composition cosmetique selon Tune des revendications 
precedentes, dans laquelle ledit agent hydratant est le 2-methyl 1.3- 
propanediol, seul ou en melange avec un autre diol en C3-C4. 

4. Composition cosmetique selon i*une quelconque des 
revendications precedentes, contenant de 0,1 a 0,4 % en poids dudit agent 
sequestrant. 

5. Composition cosmetique selon- Tune quelconque des 
revendications precedentes, dans laquelle ledit agent sequestrant est un sel 
d'EDTA, de preference de TEDTA tetrasodique. 

6. Composition cosmetique selon Tune quelconque des 
revendications precedentes. contenant en outre un agent emuisionnant, 

7. Composition cosmetique selon la revendication 6 contenant 
de 0,1 a 5 % en poids, de preference de 0,3 a 1 % en poids dudit agent 
emulsionnant 

8. Composition cosmetique selon I'une quelconque des 
revendications 6 ou 7 dans laquelle ledit agent emulsionnant est un derive 
d'acide gras contenant de 6 ^ 14 atomes de carbone, 

9. Composition cosmetique selon la revendication 8 dans 
laquelle ledit derive d'acide gras est le laurate de sodium. 

10. Utilisation tfune association d'un agent hydratant choisi 
parmi les diols en C3-C4 et d'un agent sequestrant en quantite efTicace. dans 
une composition cosmetique aqueuse sans conservateur, pour empecher le 
ddveloppement des microorganismes dans ladite composition cosmetique. 
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11. Utilisation selon la revendication 10, ladite composition 
cosmetique aqueuse sans conservateur contenant : 

- de 0,5 ^ 16 % en poids d'un agent hydratant clioisi parmi les diols en C3- 
C4Seuls ou en melange, et 

- de 0,01 ^ 0,6 % en poids d'un agent sequestrant. 
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